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@ Verfahren zur Herstellung von Esterweichmachern 

@ Verfahren zur Herstellung von Esterweichmachern 
durch Umsetzung von Dl- oder Polycarbonsauren oder 
deren Anhydriden mrt Alkoholen in Gegenwart eines Ti- 
tan, Zirconium oder Zinn enthaltenden Katalysators, da- 
durch gekennzeichnet, da& man eine Mischung von Sau- 
re Oder Saureanhydrid und Alkohol zunachst bei 100 bis 
leoX unter Entfernung gegebenenfalls gebildeten Was- 
sera miteinander reagieren lal^t, die Reaktion unter Zusatz 
des Katalysators und durch Erhohen der Temperatur bis 
auf 250''C zuende fiihrt, das Reaktionsgemisch mit der 
zwei- bis verfachen Menge, die stochiometrisch erforder- 
lich 1st, um die im Reaktionsgemisch vorhandenen K*-lo- 
nen zu neutralisieren, einer wafirigen Alkali- oder Erdalka- 
lihydroxid-Losung, die 5 bis 20Gew.-% Hydroxid, bezo- 
gen auf die Losung, enthatt, umsetzt, darauf den uber- 
schussigen Alkohol abtrennt, den zuruckbleibenden Ro* 
hester trocknet und filtriert. 
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Beschreibung 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herslellung von 
Eslerweichmachem aus Di- oder Polycarbonsauren oder de- 
ren Anhydride und Alkobolen duich Umsetzung der Aus- 5 
gaogsverbindungen in Gegenwart von Metallkatalysatoren. 

Weichmacher finden in groBem Umfang und in vieifdlti- 
ger Weise Anwcndung in Kunststoffcn, Bcschichtungsmit- 
teln, Dichtungsmassen, Kautschuk* und Guminiartikeln. Sie 
treten mil hochpoiymeren thermoplastischen Stoffen, ohne lo 
chemisch zu reagieren. vorzugsweise dutch ihr Lose- und 
Quellvermogen in physikalische Wechselwirkung. Hier- 
durch bildel sich ein homogenes System aus, dessen ihermo- 
plastischer Bereich gegeniiber dem urspriinglichen Polyme- 
ren zu niederen Temperaturen verschoben ist mil dem Er- 15 
gebnis, daB z. B. Formveranderungsvermogen und Elastizi- 
tat erh5ht werden und die Harte verringert wird. 

Um Weichmachem mdglichst weite Anwendungsgebiete 
zu erofihen, miissen sie einer Anzabl Anforderungen genii- 
gen. Im Idealfall sollten sie ^eruchios, farblos, licht-, kalte- 20 
und warmebestandig sein. tJberdies erwartet man, daB sie 
bestandig gegen Wasser, schwer brennbar und wenig fluch- 
lig sind und die Gesundheit nicht schadigen. Weilerhin soil 
die Herstellung der Weichmacher einfach sein und, um oko- 
logischcn Anspruchen zu geniigen, unter Vermeidung von 25 
Abfallstoffen, wie nicht weiter verwertbaren Nebenproduk- 
ten und Schadstoffe enthaltenden Abwassem, erfolgen. 

Zu den wichtigsten Weichmachem gehdren die Ester von 
Di- und Polycarbonsauren mil Weichmacheralkohoien, d. h. 
unverzweigten oder verzweigten primaren Alkoholen mil 30 
etwa 6 bis 13 KohlenstofFatomen, die als individuelle Ver- 
bindungen oder auch als Gemisch eingesetzt w^den. Die 
Herstellung der Ester erfolgte nach dem klassischen Verfah- 
ren durch Umsetzung der SMuren oder Saureanhydride mit 
einem Alkohol oder einem Gemisch unterschiedlicher Alko- 35 
hole in Gegenwart einer Saure, vorzugsweise Schwefelsaure 
als Katalysator. Ublicherweise wird die Alkoholkompo- 
nente im OberschuB eingesetzt. Beeintrachtigungen von 
Farbe und Geruch des Reaktionsproduktes suchte man 
durch gezielte Auswahl der als Katalysator verwendeten 40 
Saure, dutch milde Reaktionsbedingungen und durch auf- 
wendige ReinigungsmaBnahmen zu begegnen. 

Eine Weiterentwicklung erfuhr die Herstellung von als 
Weichmacher geeigneten Estem durch den Einsatz metall- 
haltiger Veresterungskatalysatoren. Geeignet sind z.B. 45 
Zinn, Titan, Zirconium, die als feinverteilte Metalle oder 
zweckmafiig in Form ihrer Salze, Oxide oder loslichen orga- 
nischen Verbindungen verwendet werden. Diese Katalysato- 
ren sind Hochtemperaturkatalysatoren, sie erreichen ihre 
voile Aklivitat erst bei Veresterungstemperaturen oberhalb 50 
180**C. Beispielhafle Vertreter sind Zinnpulver, Zinn(II)- 
oxid, Zinn(II)-oxalat, Titansaureester wie Tetraisopropylor- 
thotitanat oder Tetrabutylorthotitanat sowie Zirconiumester 
wie Tetrabutylzirconat Besondere Bedeutung haben in 
technischen Produktionsprozessen Alkyltitanate und Titan- 55 
chelate, d. h. Titanate von Polyalkoholen, gefunden. Eine 
derartige Arbeitsweise ist z. B. Gegenstand der US-Patent- 
schrift 5,434,294 und auch in der DE 19 45 359 beschrie- 
ben. 

Nach EP 0424 767 A2 wild Phthalsaureanhydrid mit 60 
Isodecanol in Gegenwart von Tetrabutyltitanat in einer Stufe 
verestert AnschlieBend witd das Reaktionsgemisch zur Hy- 
drolyse des Katalysators mit Sodal5sung behandelt. Aus 
WO 97/11048 ist die Herstellung gemischter Ester bekannt, 
wobei in der ersten Reaktionsstufe ein Alkohol R^OH und in 65 
der zweiten Reaktionsstufe ein Alkohol R^H det SSute 
bzw. dem Sauteanhydrid zugesetzt wird. Die Aufarbcitung 
des Veresterungsproduktes erfolgt durch Zugabe einer Na- 
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iriumbicarbonat-Losung. 

In DE-OS 19 45 359 wird ein Verfahren zur Aufarbeitung 
von rohen Weichmachem beschtieben, die, nach einer nicht 
naher geschilderten Arbeitsweise, durch Veresierung von 
aliphatischen od^ aromatischen DicarbonsSuren oder deren 
Anhydriden mit Alkoholen in Gegenwart von zinnoigani- 
schen, titanorganischen oder zirkonoi^anischen Verbindun- 
gen Oder von Gemischen oder Verbindungen aus Metallver- 
bindungen amphoteren Charakters und alkallschen Stoffen 
als Katalysator, erhalten wurden. Der Rohweichmacher 
wird mit, ganz allgemein, alkalischen Stoffen neutralisiert« 
Darauf entfemt man die freien Alkohole und riihrt den 
Ruckstand mit Wasser bei Tbmperaturen, die unter der Sie- 
detemperatur des Wassers bei dem jeweiligen Druck liegen. 

GB 20 45 762 A betrifft die Reinigung eines Esters, der 
dutch Umsetzung einer oiganischen Catbonsaure oder ihres 
Anhydrids mit einem Alkohol in Gegenwart einer metallor- 
ganischen Verbindung als Katalysator erhalten wurde. Zu 
diesem Zweck erhitzt man das Veresterungsgemisch zu- 
nachst mit Wasser, vorzugsweise mindestens 30 min. behan- 
delt darauf mit einer basischen Substanz und reinigt das Pro- 
dukt in an sich bekannter Weise. 

Gegenstand von DE-AS 26 12 355 ist ein Verfahren zur 
Abtrennung von Katalysatoten aus rohen Weichmachere- 
stem, die durch Verestemng von Phthalsaureanhydrid oder 
Adipins^ute mit Q- bis C 13- Alkoholen unter Verwendung 
von Veresterungskatalysatoten der Zinn-, Utan- oder Zir- 
kon-Reihe erhalten wurden. Die Abtrennung der Katalysa- 
toten erfolgt durch Vermischen des neutralen oder schwach 
sauren Rohesters mit der waBrigen Losung eines Hydroxi- 
des, Carbonates oder Dicarbonates des Ammoniums, Natri- 
ums Oder Kaliums. Im Mittelpunkt dieses Prozesses steht 
die Ausbildung einer Emulsion, in der die TVopfen der ozga- 
nischen Phase eine bestimmte Gr56e aufweisen. Die Be- 
handlung des Rohesters mit der wafirigen Losung alkali- 
scher Verbindungen geht uber eine blofie Neutralisation weit 
hinaus und wird daher auch bei neutralen Einsatzstoffen an- 
gewandt. 

Auch die modemen Verfahren zur Herstellung von Esler- 
weichmachem genugen noch nicht in jeder Beziehung den 
oben naher beschriebenen Forderungen an den Produktions- 
prozeB und an das Reaktionsprodukt. Es bestand daher die 
Aufgabe, die bekannten Verfahren zu verbessem und durch 
Abstimmung und Vereinfachung der aufeinanderfolgenden 
Ibilschritte des gesamten Prozesses das Verfahren zu opti- 
mieren und iiberdies die Qualitat des Reaktionsproduktes zu 
steigem, so daB es moglichst vielseitig angewendet werden 
kann. 

Die Erfindung besteht in einem Verfahren zur Herstellung 
von Esterweichmachem dutch Umsetzung von Di- oder Po- 
lycarbonsauren oder deren Anhydriden mit Alkoholen in 
Gegenwart eines Utan, Zitconium oder Zinn enthaltenden 
Katalysators. Es ist dadurch gekennzeichnet, daB man eine 
Mischung von SSure oder SSuteanhydrid und Alkohol zu- 
nachst bei 100 bis 160^C unter Entfemung gegebenenfalls 
gebildeten Wassers miteinander reagieren laBt, die Reaktion 
unter Zusatz des Katalysators und durch Erhohen der Tem- 
peratur bis auf 250'*C zuende f Uhrt, das Reaktionsgemisch 
mit der zwei- bis vierfachen Menge, die st5chiometrisch er- 
forderlich ist, um die im Reaktionsgemisch vorhandenen 
H^-Ionen zu neutralisieren, einer w^rigen Alkali- oder Br- 
dalkalihydroxid-Losung, die 5 bis 20 Gew.-% Hydroxid, be- 
zogen auf die Losung, enthalt, umsetzt, darauf den uber- 
schiissigen Alkohol abtrennt, den zurlickbleibenden Rohe- 
ster trocknet und filtriert. 

Das neue Verfahren zeichnet sich durch groBe Zuverlas- 
sigkeit bei der Realisierung in technischen Anlagen aus. Es 
ist, auch kontinuierlich, leicht durchzuftlhren und liefert 
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Weichmacber hoher Reinheit. Besonders bemerkenswert ist 
die problemlose und vollstandige Abtrcnnung des bei der 
Umsetzung als Nebenprodukt entstehenden Halbesters, des 
im Reakdonsgemisch enthaltenen Katalysators und der zur 
Neutralisadon verwendeten Reagenzien. Die lesdose Ent- s 
femung dieser Nebenprodukte und Hilfsstoffe lesultieit u. a. 
in den ausgezeichneten Farbeigenschaften wie der bemer- 
kenswerten Faibstabilitat der Verfahrensprodukte. Hervor- 
zuheben ist weiterbin ihre SuBerst geringe Leitfahigkeit, die 
ihnen breite An wendung fur Kunststoffe auf dem Gebiet der lO 
Kabelisolierung eroffnen. 

Als AusgangsstofFe fiir das erfindungsgemaBe Verfahren 
geeignete Sauren sind aliphadsche und aromatische Di- und 
Polycaibonsauren. Die aliphadschen Carbonsauren konnen 
gesattigt Oder ungesattigt sein und enthalten mindestens vier IS 
KohlenstofFalome. Beispiele fiir derartige Verbindungen 
sind Bemsteinsaure, Glutarsaure, Adipinsaure, KorksSure, 
Azelainsaure, Maleinsaure und Fumarssiure. Unter den aro- 
madschen CarbonsSuren sind insbesondere Phthals^ure und 
lYimellits^re zu nennen. Die Sauren konnen sowohl in rei- 20 
ner Form als auch in Form von Gemischen eingesetzt wer- 
den. Statt der Sauren konnen mit Erfolg auch deien Anhy- 
dride Anwendung finden. 

Als Alkohole verwendet man insbesondere gerad- oder 
verzweigdcettige gesattigte aliphatische Verbindungen mit 25 
mehr als 6 KohlenstofFatomen im Molekiil. Sie enthalten zu- 
meist eine primare Hydroxylgruppe, jedoch sind auch se- 
kundare Alkohole als Reakdonspartner der Sauren nicht 
ausgeschlossen. Beispiele fiir Vertreter dieser Verbindungs- 
klasse sind n-Octanol'(l), n-0ctanol-(2), 2-Ethylhexanol- 30 
(1), n-Nonylalkohol, Decylalkohol und die sogenannten 
Oxoalkohole, d. h. Gemische gerad- und verzweigtketdger 
Alkohole entsprechender Molekiilgr56e, die durch Oxoie- 
aktion aus Olefinen und anschlieBende Hydrierung erhalten 
werden. Auch die Alkohole konnen als reine Verbindungen 35 
Oder als Gemische struklurisomerer Verbindungen oder Ver- 
bindungen unterschiedlicher MolekulgroBe angewandt wer- 
den. 

Besonders bewahrt hat sich die neue Arbeitsweise fUr die 
Herstellung von Estem der Phthalsaure mit Cs- bis Ci2-emp- 40 
fiehlt es sich, den Reaktorinhalt zumindest von Zeit zu Zeit 
durchzumischen, urn Konzentradonsunterschiede auszu- 
gleichen und die Entfemung des Reaktionswassers zu be- 
schleunigen. 

Nacb Beendigung der Reakdon enthalt das Reaktionsge- 45 
misch neben dem erwUnschten Reakdonsprodukt, dem Di- 
oder Polyester, insbesondere noch teilweise veresterte Di- 
oder PolycarbonsMuren, UberschUssigen Alkohol und den 

Katalysator. 

Zur Aufarbeitung des rohen Esterweichmachers wird der 50 
Reaktoraustrag zunachst mit Alkali- oder Erdalkalihydroxid 
neutralisiert Das alkalische Reagenz gelangt dabei als wafi- 
rige Lbsung zur Anwendung, die 5 bis 20, vorzugsweise 10 
bis 15 Gew.-% des Hydroxids, bezogen auf die Losung, ent- 
halt. Die Menge des zuzusetzenden Neutralisadonsnuttels 55 
richtet sich nach dem Anteil saurer Komponenten, freie 
Saure und Halbester im Rohprodukt. Dieser Anteil wird in 
Form der Sauiezahl (nach DIN 53169) bestimmt &fin- 
dungsgemafi setzt man das alkalische Reagenz in einem 
OberschuB zu, der der zwei- bis vierfachen Menge ent- 60 
spricht, die stbchiometrisch erforderlich ist, um die vorhan- 
denen H^-Ionen zu neutralisieren. Die Verwendung der aus- 
gewahlten Hydroxide, unter denen sich Natriunahydroxid 
besonders bewahrt hat, als waBrige Losung besdmmter 
KonzenU^don und in definiertem UberschuB stellt sicher, 65 
daB die aciden Bestandteiie des Reaktionsgemischs in kn- 
stalliner, ausgezeichnet filtrierbarer Form abgeschieden 
werden. Gleichzeidg wird der Katalysator weitgehend, zu 
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ebenfalls leicht filuierbaren Produkten, zersetzt. Die alkali- 
sche Behandlung des Rohesteis ist an die Einhaltung be- 
sdmmter Temperaturen nicht gebunden. Sie erfolgt zweck- 
maBig unmittelbar im AnschluB an Alkoholen und unter ih- 
nen insbesondere fiir die Herstellung von Di(2-ethyihexyl)- 
phthalat. 

Als Veresterungskatalysatoren werden nach dem neuen 
Verfahren Utan, Zirconium oder Zinn als Metalle in feinver- 
teilter Form oder, bevorzugt, als Verbindungen eingesetzt 
Geeignete Verbindungen sind 21inn(II)-oxid, Zinn(II)-oxa- 
lat, Phenolate, Acylate und Chelate des Utans und des Zir- 
coniums sowie Ester des Titans und des Zirconiums wie Ife- 
U^(isopropyl)orthoutanat, Telrabutylorthotitanat und Tfclra- 
buiylzirconat. Die Menge des eingesetzten Katalysators 
kann sich iiber einen weiten Bereich erstrecken. Es konnen 
sowohl 0,01 Gew.-% als auch mehr als 5 Gew.-% Katalysa- 
tor, bezogen auf das Reaktionsgemisch, verwendet werden. 
Da groBere Katalysatormengen jedoch kaum Vorteile eige- 
ben, betrSgt die Katalysatorkonzentradon Qblicherweise 
0,01 bis 1,0, vorzugsweise 0,01 bis 0,5 Gew.-%, jeweils be- 
zogen auf das Reakdonsgemisch. 

Obgleich die Verestening mit stochiometrischen Mengen 
Alkohol und Saure vorgenonunen werden kann, insbeson- 
dere wenn Schleppmitiel zur Entfemung des Reakdonswas- 
sers verwendet werden, bevorzugt man die Anwendung ei- 
nes stochiometrischen ttberschusses des Alkohols von 0,05 
bis 0,6 mol je mol Di- bzw. Polycarbonsaure oder Saurean- 
hydrid, um eine moglichst vollstandige Umsetzung der 
Saure zu erreichen. 

ErfindungsgemaB fuhrt man die Vferesterung in zwei Stu- 
fen durch. In der ersten Stufe erfolgt, ohne Zusatz eines Ka- 
talysators, die Bildung des Halbesters der DicarbonsSure. 
Die dabei einzuhaltenden Ibmperaturen hSngen weitgehend 
von den Einsatzstoffen ab. Befriedigende Reaktionsge- 
schwindigkeiten werden etwa ab 100°C und vorzugsweise 
ab 120°C erreicht. Es ist moglich, die Halbesterbildung bei 
diesen Temperaturen zuendezufiihren. Vorteilhafter ist es 
aber, die Ttmperatur kontinuierlich bis auf etwa 160°C zu 
steigem. Bei Verwendung von Carbonsauren (statt Carbon- 
saureanhydriden) als Veresterungskomponente wird das ent- 
standene Wasser als Azeotrop mit dem Alkohol aus dem Re- 
akdonssystem ausgetragen, sofem die Reakdonstemperatur 
oberhalb des Siedepunktes des AzeoU-ops (d. h. in einem 
Bereich von 90 bis 100**C unter Normaldruck) liegt Verlauf 
und Beendigung der Veresterung kann in diesem Fall Uber 
die Bildung des Wassers beobachtet werden. Die Anwen- 
dung von vermindertem oder erhdhtem Druck ist nicht aus- 
geschlossen, wird sich jedoch auf Sonderfalle beschranken. 
Um das Auftreten von Konzentrationsunterschieden zu un- 
terbinden, empfiehlt es sich, den Reaktorinhalt zu riihren 
oder zeitweise durchzumischen, z. B. mittels Durchleiten ei- 
nes Inertgases. 

In der zweiten Stufe wird die Veresterung der Di- oder 
Polycarbonsauren voUendet Sie erfolgt in Gegenwart der 
vorstehend beschriebenen Katalysatoren bei Tbmperaturen, 
die oberhalb der in der ersten Stufe eingehaltenen Uegen und 
bis 250°C reichen. Bei dieser Temperatur handelt es sich um 
einen Richtwert, der zweckm^ig eingehalten wird. Niedri- 
g^e Temperaturen kdnnen z. B. ausreichen, wenn im spe- 
ziellen Fall eine genUgend hohe Reaktionsgeschwindigkeit 
erzielt wird oder nur Teilumsatze angestrebt werden. Hohere 
Tbmperaturen konnten eingehalten werden, wenn das Auf- 
treten von Zersetzungsprodukten, die u. a. farbsch^gend 
wirken, auszuschlieBen ist. Vorteilhafl arbeitet man bei der 
Siedetemperatur des eingesetzten Alkohols. Die Umsetzung 
kann in einem eigenen Reaktor oder auch im Reaktionsge- 
fafi der ersten Stufe duichgefuhrt werden. Wahrend der Re- 
akdon entstandenes Wasser wird als Azeourop entfemt, wo- 
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bei der Alkohol die Rolle des Schleppmittels ubenummt 
Auch in dieser Reakdonsstufe den ^^resterungsschrin ohne 
vorherige Abkuhlung des Reaktionsgemisches. 

Der Alkali- bzw. Erdalkaliuberschufi, es handelt sich hier- 
bei, bezogen auf das Reaktionsprodukt, nur urn geringfiigige s 
Mengen, reagiert mit dem Ester zu caibonsauiem Salz, das 
krisudlin anfalU und ohne Schwierigkeiten abtiltriert werden 
kann. 

Im AnschluB an die Neutralisation wird der freie Alkohol 
aus dem Reaktionsgemisch abgetrennL Bewahrl hat sich fur lO 
diesen Arbeitsschritt die Wasserdampfdestillation, die in 
einfacher Form durch Einleiten von Wasserdampf in das 
Rohprodukl erfolgen kann, Ein Vorteil der Wasserdampfde- 
stiilation ist, dafi in ihrem Verlauf auch noch letzte Kataiysa- 
torreste zerstort und in bequem filtrierbare Hydrolysepro- 15 
dukte umgewandelt werden. In diesem Zusammenhang 
kann es voiteilhaft sein, dem Reaktionsgemisch vor der De- 
stillation ein groBflachiges Adsorbens, z. B. Akdvkohie, zu- 
zusetzen, um die Abscheidung der Katalysatorfolgepro- 
dukte zu erieichtem. 20 

An die Entfemung des freien Alkohols schlieBt sich die 
Trocknung des Esters an. In einer besonders einfachen und 
wirksamen Ausfuhrungsform dieses Arbeitsschritis leitet 
man hierzu ein inertes Gas durch das Produkt Darauf wird 
der Rohester filtriert, um ihn von den Feststoffen, den Sal- 25 
zen von (gegebenenfalls teilweise veresterten) Carbonsau- 
ren, Hydrolyseprodukten des Katalysators und dem Adsor- 
bens, zu befreien. Die Filtration erfolgt in konventionellen 
Filtrierapparaten bei normaler Temperatur oder bei Tempe- 
raturen bis zu 150"C, Die Filtration kann durch gangige Fil- 30 
terhilfsmittel wie Cellulose, Kieselgel, Kieselgur, Holz- 
mehl, untersttitzt werden. IhrEinsatz ist jedoch auf Ausnah- 
mefMlle beschrankt. 

Das erfindungsgemSBe Verfahren senkt die Zdi zur Ab- 
trennung der im Rohester enthaltenen FeststofiTe drastisch 35 
auf Werte, die seine wirtschaftliche Durchfuhrung im tech- 
nischen MaBstab sicherstellen und vermeidet die Bildung 
nach Menge und Zusammensetzung okologisch bedenkli- 
cher Abwasser. 

Die nach dem beanspruchten ProzeB erhaltenen Ester 40 
weisen eine hervorragende Qualitat auf, die auch hohen An- 
spriichen in jeder Hinsicht geniigi. 

Patentanspruche 

45 

1. Verfahren zur Herstellung von Esterweichmachem 
durch Umsetzung von Di- oder Polycarbonsauren oder 
deren Anhydriden mit Alkoholen in Gegenwart eines 
Titan, Zirconium oder Zinn enthaltenden Katalysators, 
dadurch gekennzeichnet, daB man eine Mischung SO 
von Saure oder Saureanhydrid und Alkohol zunachst 
bei 100 bis 160°C unter Entfemung gegebenenfalls ge- 
bildeten Wassers miteinander reagieren laBt, die Reak- 
tion unter Zusatz des Katalysators und durch Erhohen 
der Temperatur bis auf 250°C zuende fuhrt, das Reakti- 55 
onsgemisch mit der zwei- bis verfachen Menge, die 
stochiometrisch erforderlich ist, um die im Reaktions- 
gemisch vorhandenen H^-Ionen zu neudralisieren, einer 
wMBrigen Alkali- oder Erdalkalihydioxid-Ldsung, die 5 
bis 20 Gew.-% Hydroxid, bezogen auf die L5sung, ent- 60 
halt, umsetzt, darauf den tiberschiissigen Alkohol ab- 
U^nnt, den zuruckbleibenden Rohester trocknet und fil- 
triert. 

2. Verfahren nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeich- 
net, daB der Katalysalor TfetraCisopropyOorthotitanat, 65 
Tetrabutylorthotitanat oder Tetrabutylzirconat ist. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB man den Alkohol in einem stdchiometri- 
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schen OberschuB von 0,05 bis 0,6 mol je mol Di- bzw. 
Polycarbonsaure einsetzt 

4. Verfahren nach einem oder mehreien der Anspniche 
1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dafi wahrend der Um- 
setzung entstehendes Reaktionswass^ als Azeotrop 
mit dem verwendeten Alkohol aus dem Reaktionsge- 
misch entfemt wird. 

5. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspriiche 
1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB man die Umset- 
zung bei der Siedetemperatur des verwendeten Alko- 
hols zuendefuhrt. 

6. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspriiche 
1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daB die zur Neutrali- 
sation des Reaktionsgemisches angewandte Alkali- 
oder Erdalkalihydroxid-Losung 10 bis 15 Gew,-% Hy- 
droxid, bezogen auf die Losung, enthalt. 

7. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspriiche 
1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, daB iiberschtissiger 
Alkohol aus dem Reaktionsgemisch durch Wasser- 
dampfdestillation gegebenenfalls in Gegenwart eines 
Adsorbens abgetrennt wird. 

8. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspriiche 
1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, daB als Ausgangs- 
stoffe Phthalsaure und 2-Ethylhexanol nuteinander 
umgesetzt werden. 



